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Resumen y Abstract VII 
 
Resumen 
Los huesos de bovino, porcino y pollo subproductos de industrias cárnicas, fueron 
sometidos a carbonización bajo diferentes atmosferas N2 y CO2 realizando un 
seguimiento mediante análisis termogravimétrico (TGA). Los carbonizados obtenidos 
fueron caracterizados mediante isotermas de adsorción de nitrógeno a 77 K, microscopia 
electrónica de barrido (SEM-EDS), difracción de rayos (DRX), espectroscopia infrarroja 
(IR), calorimetrías (ácido, base, benceno y agua) y titulaciones potenciométricas. Dichos 
carbonizados fueron ensayados para evaluar su capacidad de adsorción en soluciones 
modelo de 2,4-dinitrofenol y fenol de distinta concentración, realizando las respectivas 
isotermas desde solución y ajustando los resultados experimentales a los modelos de 
Langmuir y Freundlich. Adicionalmente, se determinan las interacciones sólido-líquido 
mediante calorimetría de inmersión de los sólidos porosos en soluciones de dichos 
solutos.  
 
De esta forma, se obtienen materiales mesoporosos con áreas entre 99-180 m2/g, a los 
cuales se les evaluó la capacidad de adsorción  mostrando un rango de remoción entre 
90 – 20 % para la menor y mayor concentración respectivamente. Los resultados 
muestran que a medida que aumenta la cantidad adsorbida también lo hace la entalpía 
de inmersión.  
 
Palabras clave: Adsorción desde solución, carbonizado de hueso, fenol, 2,4-
dinitrofenol y entalpía de inmersión 
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Abstract 
The bones of cow, pig and chicken are  by-products of meat industry, these were 
subjected to carbonization under different  N2 and CO2 atmospheres monitoring by 
thermogravimetric analysis (TGA). The chars were characterized by nitrogen adsorption 
at 77 K, scanning electron microscopy (SEM-EDX), X- ray diffraction (XRD), infrared 
spectroscopy (IR), calorimetry (acid, base, benzene and water) and potenciometric 
titration. These chars were tested to evaluate its adsorption capacity in model solutions of 
2,4-dinitrophenol and phenol in different concentrations, doing respective isotherms from 
solution and fitting the experimental results to Langmuir and Freundlich models. 
Additionally, solid-liquid interactions are evaluated  by  immersion calorimetry of the solids 
in solutions of the solutes.  
 
Thus, mesoporous materials are obtained with areas between 99- 180 m2/g,  adsorption 
capacity of those materials  shows a range between 90-20 % for the lowest and highest 
concentration respectively. The results exhibit that as the amount adsorbed increases so 
does the immersion enthalpy. 
 
Keywords: Adsorption from solution, bone char, phenol, 2,4-dinitrophenol and 
immersion enthalpy 
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 Introducción 
El crecimiento industrial ha generado a lo largo de las últimas décadas un aumento de 
agentes contaminantes, los cuales afectan la riqueza natural del mundo y la calidad de 
vida de sus habitantes, además constituye una seria amenaza contra la sostenibilidad del 
planeta. Por esta razón, el hombre ha venido cuestionándose sobre ¿cómo disminuir su 
impacto en el medio ambiente y conservarlo?, entre una de las posibles soluciones ha 
surgido el estudio de materiales porosos en la eliminación de contaminantes en fase 
líquida y gaseosa mediante un proceso de adsorción. Entre estos materiales  
tradicionalmente se ha utilizado el carbón activado como adsorbente para diferentes 
compuestos orgánicos e inorgánicos pero su costo es elevado [1-4].  
Por lo tanto se han desarrollado numerosas investigaciones para preparar adsorbentes 
de bajo costo y alta capacidad de adsorción, a partir de residuos agrícolas y/o 
subproductos de industrias cárnicas.  
El incremento en el consumo de carne durante la última mitad del siglo XX que los países 
desarrollados experimentaron, llevó a la utilización de métodos de cría intensiva con una 
gestión y eliminación de los residuos cárnicos en ocasiones inadecuadas, lo que 
favoreció la aparición de nuevos peligros para la salud. Por esta razón, los países con 
controles sanitarios rigurosos han tomado una serie de medidas como: la prohibición de 
harinas cárnicas para la alimentación animal y los enterramientos de los cadáveres de 
animales [5]. Actualmente, se ha optado por la incineración como método de eliminación 
de los residuos a temperaturas alrededor de 800 °C. 
La capacidad del carbón animal o carbonizado de adsorber iones metálicos se ha 
demostrado recientemente, este se obtiene de la carbonización de subproductos cárnicos 
como los huesos a temperaturas entre 500 - 800 °C. Por lo tanto, la obtención y 
caracterización de carbonizados de hueso como adsorbente surge como una alternativa 
a las problemáticas ambientales y constituye un campo de investigación innovador [6].  
2 Introducción 
 
Adicionalmente, las aguas residuales están contaminadas con diversos compuestos 
tóxicos entre los que se encuentran el fenol y 2,4-dininitrofenol, considerados 
contaminantes prioritarios, que son materia prima de algunos productos químicos, por lo 
que están presentes en dichas aguas. Para su tratamiento surge el interés por preparar y 
caracterizar carbonizados obtenidos a partir de residuos de las industrias cárnicas como: 
hueso de bovino, porcino y pollo bajo diferente atmosfera en la remoción de dichos 
contaminante desde fase acuosa.  
 
 
  
 
1. Marco Teórico  
1.1 Aspectos teóricos generales sobre sólidos porosos 
Un sólido poroso es un sólido compuesto por dos fases: una matriz sólida y en su interior 
un sistema de poros que pueden o no estar interconectados entre sí, se aplican 
generalmente en procesos de catálisis y adsorción desde fase líquida y gaseosa [4, 7]. 
1.1.1 Estructura 
Los sistemas porosos pueden ser de naturaleza muy diferente, lo que da lugar a que sus 
poros constituyentes presenten una variedad de formas y tamaños. Según la IUPAC, los 
poros se clasifican en tres grupos principales: microporos, con dimensiones inferiores a 2 
nm; mesoporos, con dimensiones entre 2 y 50 nm; y macroporos con dimensiones 
superiores a los 50 nm [8].   
Además de la estructura porosa de los sólidos, la química superficial es también 
importante debido a su efecto sobre las propiedades adsorbentes y pueden variar según: 
composición del precursor, tratamiento térmico bajo el cual se lleva a cabo la 
carbonización, método de activación y/o la introducción artificial posterior al proceso de 
fabricación mediante los llamados postratamientos [9]. Los grupos superficiales en 
materiales que contienen carbono se originan de los radicales libres insaturados de la 
superficie que pueden quimisorber oxígeno, que para el caso de los carbonizados de 
hueso no solo dependerá de ello sino también de los mayores componentes de la matriz 
como la hidroxiapatita (HAP) y la presencia de carbonatos.   
1.1.2 Precursores  
Los precursores del carbón activado son materiales que se enriquecen en carbono 
durante el tratamiento térmico, los más utilizados son del tipo celulósico y lignocelulósico, 
como madera, huesos y cascaras de frutas y diversos tipos de carbón natural, 
principalmente bituminosos y sub-bituminosos [10].  El objetivo principal es la aplicación 
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de adsorbentes de bajo costo que sean abundantes en la naturaleza, confiables y más 
eficaces a los métodos tradicionales de tratamiento de efluentes [11, 12]. 
Actualmente, los desechos de la industria agrícola y cárnica como por ejemplo: cáscaras 
de coco, cuesco de palma africana, huesos de frutos, huesos de animales entre otros 
pueden ser considerados como materiales para obtener carbonizados.  
 Características de los huesos animales y carbonizados de hueso 
Un material poroso con capacidad de adsorción se puede obtener a partir de huesos 
animales cuya composición química próxima puede ser en promedio: 25% de agua, 45% 
de minerales como fosfato y carbonato de calcio y 30% de materia orgánica, 
principalmente colágeno y otras proteínas. El principal constituyente inorgánico de los 
tejidos óseos en todos los vertebrados es la HAP cuya composición química es 
Ca10(PO4)6(OH)2 y estructura que se ilustra en la figura 1-1 [13]. 
Figura 1-1: Estructura de la hidroxiapatita 
 
La normativa frente al manejo de estos subproductos ha dispuesto el utilizar la 
incineración como método de eliminación, debido a que estos son considerados 
biodegradables y suponen un riesgo ambiental y sanitario, puesto que con su disposición 
pueden contaminar aire, suelo y cuerpos de agua [13]. Entre los usos más comunes de 
los calcinados se encuentran: harina de hueso calcinado que se usa generalmente en la 
fabricación de ácido fosfórico, fuente de fosfato, enriquecimiento de suelos agrícolas y 
carbonizados de hueso [5].   
Los carbonizados de hueso son conocidos también como carbón animal o negro de 
hueso, que es un material granular producido por la calcinación de huesos animales en 
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ausencia de aire, que a diferencia de otros adsorbentes carbonosos, este contiene 
aproximadamente un 10% de carbono en peso, el restante comprende principalmente 
HAP y carbonato de calcio [14].  
 Carbonización 
La carbonización es un proceso mediante el cual los residuos sólidos aumentan el 
contenido del elemento carbono y se forman a partir de materia orgánica por lo general 
mediante pirolisis en atmósfera inerte. Por esta razón, se denomina carbonizado al sólido 
obtenido como producto de la descomposición de materia orgánica natural o sintética. 
Sin embargo, cuando el precursor no ha pasado por una etapa fluida el producto 
(carbonizado) puede conservar la forma y/o características del precursor como sucede 
con el obtenido a partir de huesos animales, este proceso se lleva a cabo a temperaturas 
superiores a 800 °C con el objeto de asegurar la destrucción de priones causantes de 
infecciones como por ejemplo: las encefalopatías espongiformes transmisibles (EET's). 
La figura 1-2 ilustra el esquema de transformación del proceso de obtención de los 
carbonizados de hueso:    
Figura 1-2: Proceso de obtención de los carbonizados de hueso 
Huesos
800 °C
N2 o CO2 
Atmósfera
Carbonizado de Hueso Vapor Amoniaco++
 
1.1.3 Adsorción 
Se denomina adsorción al fenómeno de acumulación o concentración de sustancias 
sobre una superficie; la sustancia que se adsorbe es el adsorbato y el material sobre el 
cual lo hace es el adsorbente. La adsorción se produce por las fuerzas de interacción y 
son de dos clases: físicas y químicas, las que dan lugar a la fisiadsorción y a la 
quimisorción respectivamente. En la adsorción física las interacciones predominantes son 
de tipo van der Waals, mientras que en la adsorción química las interacciones semejan 
enlaces químicos [15]. 
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Los procesos de adsorción se han venido aplicando con éxito en la eliminación de 
impurezas de gases y líquidos, en donde las características del sólido son importantes 
para que este pueda interaccionar de forma específica con el compuesto que se ha de 
adsorber.  
 Adsorción desde solución  
En la adsorción desde fase acuosa se tienen en cuenta los factores que influyen en el 
proceso de adsorción como son: las características del adsorbente y del adsorbato, la 
química de la disolución y la temperatura. Según lo anterior, estas características 
corresponden al adsorbente: su textura porosa y química superficial; del adsorbato: su 
tamaño molecular, solubilidad, polaridad, hidrofobicidad, pKa y naturaleza de los 
sustituyentes, si es una molécula aromática; de la disolución están el pH y su fortaleza 
iónica [16]. Por esta razón, este proceso reduce el efecto inhibidor de las sustancias 
sobre la actividad microbiana, convirtiéndose en proceso anticipado en la 
descontaminación de aguas [17].  
 Adsorbente 
Actualmente, los carbonizados de hueso han recibido atención de la industria de 
tratamientos de aguas residuales, debido a sus ventajas frente a otros adsorbentes entre 
las que se encuentran: su bajo costo y versatilidad adsorbente para una amplia variedad 
de contaminantes [18].   
Se ha investigado la adsorción de diferentes cationes como: Cu2+, Cr3+, Pb2+, Zn2+, Sr2+, 
[18-22] y radionúclidos: 124Sb3+, 124Sb5+, 152Eu3+ [23] así como U (VI) [24]  y aniones 
como el F- [4, 25]. Su composición (Tabla 1-1) le brinda la posibilidad de eliminar una 
amplia variedad de contaminantes.  
Tabla 1-1: Composición de los carbonizados de hueso  
Composición Química Valor (%) 
Carbono 11 % 
Hidrogeno 1.6 % 
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Nitrógeno 4.3 % 
Cloro  2.1 % 
Ca3(PO4)2  77 % 
CaCO3 3.9 % 
Otros (Mg, Fe, SiO2) Menor del 1.0 % 
 
En la figura 1-3 se muestra la superficie de la HAP la cual puede ser protonada y 
desprotonada, esto explica entonces como es el mecanismo de adsorción de cationes y 
aniones.   
 
Figura 1-3: Superficie de la hidroxiapatita 
Ca OH + H+ Ca OH2
+
P OH PO
-+ H+
 
 Adsorbato 
Los fenoles y nitrofenoles son contaminantes comunes en las aguas residuales 
generadas a partir de aceite, gasolina, carbón, papel, textiles, caucho sintético e 
industrias farmacéuticas entre otras. Las aguas residuales que contienen estos 
compuestos presentan un grave problema medioambiental debido a su alta toxicidad y 
posible acumulación en el ambiente.  
Varios métodos, tales como: degradación microbiana, adsorción, oxidación química, 
extracción con solvente y osmosis reversa, han sido empleados para la remoción de 
fenoles de aguas residuales.  
La adsorción es un proceso de separación efectivo para el tratamiento de efluentes 
industriales y domésticos. El carbón activado (granular y polvo) es el adsorbente más 
ampliamente usado, debido a su alta capacidad de adsorción de compuestos orgánicos, 
pero su uso es usualmente limitado debido a su alto costo [26-29].  
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 Fenol 
El fenol es considerado como un contaminante prioritario, ya que es nocivo para los 
organismos, incluso a bajas concentraciones y se ha clasificado como contaminante 
peligroso por su daño potencial a la salud humana. La Agencia de Protección Ambiental 
(EPA) ha reglamentado reducir el contenido de fenol en aguas residuales a menos de 1 
mg/L debido a su toxicidad. Las concentraciones de fenol por encima de 2 mg/L son 
tóxicas para la vida acuática y concentraciones entre 10 y 100 mg/L resultan en la muerte 
de la vida acuática en un periodo de 96 h. Aparte de su toxicidad y carcinogenicidad, el 
fenol puede causar mal sabor y olor, incluso en bajas concentraciones. Por lo tanto es 
necesario que las aguas residuales que contengan fenol previamente (Tabla 1-2), se les 
realice tratamiento cuidadoso antes de la descarga en los cuerpos de agua receptores.  
Tabla 1-2: Concentración de fenol en fuentes industriales  
Fuente industrial Concentración de Fenol, mg/L 
Refinerías de petróleo  40-185 
Petroquímicas 200-1220 
Textiles 100-150 
Cueros  4.4-5.5 
Hornos de coque 600-3900 
Conversión de carbón  1700-7000 
Industria de hierro 5.6-9.1 
Industria de cauchos 3-10 
Industria de pulpa y papel 22 
Industria de preservación de maderas  50-953 
Producción de resinas fenólicas 1600 
Resinas fenólicas 1270-1345 
Fabricación de fibra de vidrio  40-2564 
Fabricación de pinturas 1.1 
Tomado de: Metcalf and Eddy “Wastewater Engineering: Treatment and Reuse” (Mc. 
Graw Hill International Edition, New York, 2003). 
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 2,4-dinitrofenol 
El 2,4-dinitrofenol (DNF) es el nitrofenol comercialmente más importante y es 
ampliamente utilizado para fabricar tinturas, preservativos para madera, explosivos, 
sustancias para controlar insectos y otros productos químicos [2].  
Estos compuestos son altamente tóxicos para el ser humano y mamíferos dado que son 
sustancias que pueden llevar a la formación de metahemoglobina y son potentes 
desacoplantes de la fosforilación oxidativa. El DNF es un compuesto persistente en el 
ambiente, considerado contaminante prioritario por la EPA, que recomienda un nivel guía 
en aguas naturales menor de 10 ng/L [2]. Es común encontrar este compuesto en aguas 
residuales industriales, hospitalarias, agrícolas, y cloacales que son vertidas a los cursos 
de agua sin tratamiento previo o escasamente tratadas provocando serios impactos 
ambientales.  
La tabla 1-3 muestra algunas características de los dos compuestos anteriormente 
nombrados y sus respectivos diagramas de especiación (Fenol ver  figura 1-4 y DNF 
figura 1-5). 
Tabla 1-3: Características generales de los adsorbatos  
Compuesto Puesto 
EPA 
Peso Molecular 
(g/mol) 
Tamaño 
Molecular 
(A) 
Solubilidad 
(g/L) 
pKa 
Fenol 85 94.1 5.76x4.17 93 9.89 
2,4-Dinitrofenol 121 184.0 6.84x5.76 0.6 4.09 
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Figura 1-4: Diagrama de especiación del fenol 
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Figura 1-5: Diagrama de especiación del DNF 
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1.1.4 Caracterización de sólidos porosos 
Las técnicas de caracterización de sólidos son una de las herramientas más importantes 
con que cuentan los investigadores de diversas áreas. La caracterización de sólidos es 
de gran importancia tanto para el productor como para el usuario en aplicaciones tales 
como: síntesis de materiales, catalizadores, modificación y regeneración entre otras. En 
la investigación de un sólido, la primera etapa consiste en investigar la naturaleza del 
sólido como: características texturales y naturaleza química [30].  
 Análisis Textural 
La adsorción física de gases y vapores en sólidos es una de las técnicas más usadas 
para el estudio de la textura porosa de sólidos de todo tipo. En la caracterización de la 
textura porosa de un sólido los parámetros a determinar son el área superficial (o 
superficie aparente), volumen y distribución de tamaño de poro [30].  
Área superficial (o superficie aparente) se determina habitualmente mediante la 
adsorción de un gas -(N2 se obtiene información de poros desde 35 hasta 4000 Ǻ, CO2 
se obtiene información de la microporosidad más estrecha de 5-35 Ǻ)- en condiciones 
isotérmicas. La isoterma de adsorción se analiza mediante la aplicación de una ecuación 
dada para determinar el llamado volumen de monocapa, a partir del cual se calcula el 
área aparente si se conoce el área ocupada por cada molécula [31]. 
La ecuación habitualmente utilizada para calcular el área superficial es el denominado 
método BET desarrollado por Brauner, Emmet y Teller, este se basa en la medida de 
sucesivos volúmenes de un gas no polar, generalmente nitrógeno o gases nobles, 
adsorbidos sobre la superficie interna de los poros del sólido a la vez que se mide la 
presión de las moléculas que se adsorben, hasta lograr la saturación de la superficie [32]. 
De acuerdo al tipo de superficie y porosidad se presentan diferentes formas en la 
isoterma de adsorción. 
La forma lineal de la ecuación de BET (ver ecuación (1-1)), puesta en forma práctica para 
su aplicación gráfica, es: 
 
        
  
 
    
  
   
    
 
 
  
 
Ecuación 1-1 
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Donde el termino P es igual a la presión de vapor del equilibrio, Po es la presión de vapor 
de saturación del gas que se adsorbe, V es el volumen de gas adsorbido a la presión P. 
Existen dos constantes: Vm, que es el volumen correspondiente a la monocapa y C es 
una constante que está relacionada con el calor de adsorción [33]. 
Mesoporosidad: El uso de las isotermas de adsorción tipo IV que se ilustran en la figura 
1-6, de acuerdo a la clasificación de la IUPAC [8], para la caracterización de sólidos 
mesoporosos, es decir de adsorbentes que tienen un tamaño de poro entre 20 y 500 Ǻ, 
se realiza mediante adsorción de nitrógeno. Dicha técnica  se ha convertido en el método 
estándar y de uso general para el análisis de tamaño de poros de mesoporos. Existen 
diversas razones por las que se considera al nitrógeno (N2 a 77) como el mejor adsortivo 
para el análisis de tamaño en los mesoporos. En primer lugar, el espesor de las 
multicapas es insensible a los diferentes tipos de adsorbente. En segundo lugar la misma 
isoterma puede ser usada para el análisis de tamaño y para el cálculo de la superficie 
especifica.  
Figura 1-6: Clasificación de las isotermas según IUPAC  
 
Los sólidos mesoporosos están estrechamente vinculados al concepto de condensación 
capilar, la que se expresa en forma cuantitativa a través de la ecuación de Kelvin (ver 
ecuación (1-2)). La condensación capilar es la fase final del proceso de adsorción de un 
vapor en un sólido poroso y permite determinar la distribución de tamaños de poros en 
sólidos mesoporosos. Esto ocurre debido al efecto que produce la curvatura de la 
interfase sobre la presión de condensación del vapor.  
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Ecuación 1-2 
 
donde vL  es el volumen molar del líquido y p0  es la presión de saturación del vapor, la 
que corresponde a rm = . 
 Química superficial 
Aunque la capacidad de adsorción de un sólido poroso depende de la textura porosa y 
del volumen de poros hay otros factores que condicionan su comportamiento en un 
proceso de adsorción. Por ello, sólidos con las mismas áreas superficiales pero 
preparadas mediante métodos diferentes  pueden mostrar características adsorbentes 
diferentes. Por esta razón, es necesario caracterizar la química superficial de los 
materiales por diferentes técnicas.  
- Espectroscopia FTIR  
La caracterización de los grupos funcionales superficiales presente en los sólidos 
porosos mediante FTIR, se basa en los mismos principios del análisis funcional 
tradicional de la química orgánica. Así cada grupo se asocia a una o varias bandas 
características. Sin embargo, los valores característicos de número de onda (cm-1) de los 
grupos funcionales de los carbones activados, a los cuales aparece una determinada 
banda en el espectro, puede variar respecto del correspondiente valor que se presenta 
del grupo aislado. Lo anterior debido a la alta conjugación o efecto de matriz que se 
presenta en la superficie de estos materiales [34].  
Otro aspecto experimental que ha de tomarse en cuenta es la gran absorción de la 
radiación que presentan los materiales basados en carbón y que obliga a una gran 
dilución de la muestra, en el caso más tradicional de preparación de pastillas con KBr. 
Sin duda que esta dilución produce una pérdida o minimiza la intensidad de ciertas 
bandas. Por lo anterior es que se reporta la conveniencia de usar metodologías no 
tradicionales para obtener el espectro FTIR en carbonizados, como son las técnicas de 
reflactancia difusa (DRIFT) ó el uso del detector fotoacústico [34]. 
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- Acidez y Basicidad Total 
El conocimiento de la química superficial es de gran importancia, ya que las propiedades 
fisicoquímicas del material están influenciadas por la presencia de especies químicas en 
la superficie. Por lo tanto, las aplicaciones que se les pueda dar están condicionadas por 
sus características químicas.  
Por esta razón, la naturaleza y la concentración de grupos varían dependiendo del 
precursor y su preparación. Boehm propuso la valoración selectiva como método para 
caracterizar los grupos superficiales, específicamente  para la determinación de acidez y 
basicidad total se utilizan NaOH y HCl en su cuantificación [35].  
- Punto de Carga Cero 
El punto de carga cero (PCC)  hace referencia  al pH en el cual la superficie del material 
es neutra y se usa para predecir la tendencia electrocinética de las partículas. En 
consecuencia, su valor dependerá de la concentración de grupos funcionales ácidos o 
básicos. Es decir, un material con un PCC ácido deberá tener un mayor contenido de 
dichos grupos entre tanto un PCC básico tendrá menos concentración de dichos grupos 
[36]. 
 Microscopia electrónica de barrido (SEM-EDX) 
El microscopio electrónico de barrido (SEM), se ha usado para examinar la topología de 
la superficie del sólido, morfología de las partículas y cristales. En el SEM, un haz de 
electrones de cerca de 5 nm como mínimo enfocado en la muestra, se mueve sobre una 
pequeña área por medio de un conjunto de bobinas deflectoras, esta es magnificada y 
expuesta en un tubo de rayos catódicos. Variando la orientación de la muestra con 
respecto a la señal de detector se puede producir un efecto luz-oscuridad formando un 
efecto tridimensional en la pantalla.  
Cuando se adiciona un espectrofotómetro de energía dispersiva de rayos X (EDX) de 
Litio a un microscopio electrónico de barrido SEM, se obtiene un instrumento para el 
estudio de estructuras a escala micrométrica, que proporciona un espectro con los 
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elementos más probables localizados en el área observada, además de imágenes 
superficiales que permiten observar  cambios superficiales pre y postratamiento [30].   
 Difracción de rayos X (DRX) 
Las medidas de difracción en sólidos son hechas induciendo un haz de rayos X sobre 
una muestra preparada, midiendo los ángulos a los cuales se difracta una longitud de 
onda λ de rayo X definida. El ángulo de difracción θ se puede relacionar con el 
espaciamiento interplanar d, por medio de la Ley de Bragg. 
- Análisis Cualitativo: La identificación de las fases presentes se realiza por comparación 
de las posiciones de los picos con las de los patrones estándar.  
- Análisis Cuantitativo: Con procedimientos de calibración se puede obtener este tipo de 
análisis, determinar la cantidad de una fase particular en una muestra y el grado de 
cristalinidad de la muestra [4].  
 Calorimetría de Inmersión  
Esta técnica consiste en determinar el calor involucrado en la interacción de un líquido 
con un sólido de cuya superficie se ha eliminado toda especie adsorbida. El calor está 
relacionado con la intensidad de la interacción y por lo tanto un estudio de este tipo, 
permite obtener información sobre la estructura porosa del sólido, la naturaleza química 
superficial y la capacidad de adsorción.  
La entalpía de inmersión Hinm se define como la transferencia de calor a presión y 
temperatura constante que se presenta cuando un sólido es sumergido en un líquido en 
el que no se disuelve ni reacciona. La entalpía de inmersión será proporcional a: 
-  La magnitud de la superficie sólida: para un sistema sólido-líquido dado la entalpía de 
inmersión se incrementa con el área superficial disponible. 
- La naturaleza química del líquido y de la superficie del sólido: las interacciones 
específicas entre la superficie del sólido y el líquido  incrementan la entalpía de 
inmersión.  
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-  La textura porosa del sólido: cuando el líquido tiene un tamaño molecular muy cercano 
a las dimensiones de los poros, la interacción forzada puede aumentar la entalpía de 
inmersión; además, moléculas más grandes que algunos poros no podrán acceder a 
determinadas superficies [37-39]. 
 Ensayos de Control de Calidad 
Aunque se necesitan caracterizar en forma más detallada los carbones en muchas 
aplicaciones, es también importante disponer de ensayos que se puedan utilizar como 
control de calidad. A continuación se nombran algunos de los ensayos más habituales 
[4]: 
 Contenido de Humedad: ASTM D 2867-09  
 Contenido de Cenizas: ASTM D 2866 – 94 (Reaprobada 2004) 
 Contenido de Materia Volátil: ASTM D 5832 – 98 (Reaprobada 2008) 
Estos ensayos permiten establecer el rango de carbones, muestran la proporción de 
constituyentes combustibles y no combustibles, proporcionan la base para la compra y la 
venta y evalúa sus beneficios u otros propósitos.   
1.1.5 Aplicación 
La adsorción en fase líquida tiene aplicaciones importantes en la solución de problemas 
de contaminación ambiental. Aunque este es un proceso muy complejo debido a que 
depende de diferentes factores como: propiedades texturales y fisicoquímicas del 
adsorbente, naturaleza del adsorbato y características de la solución.  
 Tratamiento de Agua  
La purificación de agua es la aplicación más importante de los materiales carbonizados. 
Actúa con tanta eficiencia que la adsorción es reconocida como la mejor tecnología de 
control para el tratamiento de agua. Además, es previsible que el consumo de sólidos 
porosos crezca en la medida que las ciudades demanden más agua, porque aumenta la 
densidad de población y el estándar de vida. 
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Las aguas naturales  están contaminadas con compuestos orgánicos naturales y 
artificiales, compuestos halogenados, bacterias y virus. Los compuestos orgánicos 
artificiales se incluyen benceno, tolueno, halometanos, fenoles, nitrofenoles entre otros 
[40, 41].  
 Cinética de adsorción desde solución 
La cinética de adsorción implica determinar cómo varia la concentración en función del 
tiempo para una proporción dada entre la cantidad adsorbible y de adsorbente. Es un 
estudio indispensable y ha de hacerse previo a la determinación de una isoterma de 
adsorción. 
Para el estudio cinético, los datos experimentales se correlacionan con diferentes 
modelos como el de seudo-primer orden y seudo-segundo orden que se describen a 
continuación:  
- Modelo seudo-primer orden:  
Este modelo se basa en la suposición de que a cada molécula de adsorbato se le asigna 
un sitio de adsorción del material adsorbente ver ecuación 1-3. 
                    
  
     
  Ecuación 1-3 
 
Donde, k1 es la constante de adsorción de Lagergren (min
-1), q y qe son las cantidades de 
adsorbato adsorbido a un tiempo t y en el equilibrio respectivamente [42, 43].  
La gráfica de log (qe-q) en función del tiempo, tiene un intercepto log qe y una pendiente 
de k1. Los valores de k1 y el coeficiente de correlación, R
2 son obtenidos a partir de los 
puntos de adsorción.  
- Modelo seudo-segundo orden 
Este modelo representa la quimisorción o adsorción química debida a la formación de 
enlaces químicos entre adsorbente y adsorbato en una monocapa en la superficie ver 
ecuación 1-4. 
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 Donde k2 es la constante de velocidad de seudo-segundo orden (g mg
-1 min); q y qe son 
las cantidades de adsorbato adsorbido a un tiempo t y en el equilibrio respectivamente 
[42, 43].  
La gráfica lineal de t/qt en función del tiempo, tiene 1/qe como la pendiente y 1/k2qe
2 como 
el intercepto.  
 Isotermas de adsorción desde fase acuosa 
En la literatura sobre adsorción en fase líquida se han reportado varios modelos 
matemáticos para representar las isotermas de adsorción, entre los más utilizados se 
encuentran el modelo de Langmuir y Freundlich. El primero asume: (I) energías de 
adsorción uniformes en la superficie, (II) no existe interacción entre las moléculas 
adsorbidas adyacentes y (III) la adsorción ocurre en sitios específicos.  Entre tanto, el 
segundo (I) supone que la superficie del adsorbente es energéticamente heterogénea, (II) 
que aumentando la concentración de adsorbato, aumenta la cantidad adsorbida en la 
superficie [44, 45].  
Estos modelos se representan matemáticamente como se muestra en la tabla 1-4: 
Tabla 1-4: Modelos matemáticos de Langmuir y Freundlich   
Isoterma Ecuación Forma Lineal Grafica 
Langmuir     
       
       
 
 
  
 
 
   
 
  
 
 
  
 
 
  
    
 
  
 
 
Freundlich           
   
              
 
 
                    
  
 
2. Metodología 
En este capítulo se presentan las técnicas, equipos y procedimientos experimentales 
utilizados durante el trabajo experimental.  
El procedimiento experimental consiste en obtener carbonizados a partir de subproductos 
de industrias cárnicas como: huesos de bovino, porcino y pollo.  El tratamiento térmico se 
realiza en atmosferas de nitrógeno (N2) y dióxido de carbono (CO2) obteniendo así un 
total de 6 muestras, las cuales fueron caracterizadas y posteriormente aplicadas en 
adsorción de fenol y 2,4-dinitrofenol desde solución acuosa.   
2.1 Preparación de carbonizados 
2.1.1 Procedimiento para la obtención de los carbonizados 
El carbonizado de hueso granular usado fue preparado a partir de huesos de bovino, 
porcino y pollo. Estos se limpian manualmente para eliminar parte de la grasa y carne, se 
cortan en piezas de aproximadamente 4-10 cm. Posteriormente, se realizan lavados con 
agua destilada a ebullición durante 2 h varias veces para eliminar el exceso de grasa y  
se transfieren a una estufa a una temperatura de 80 °C durante 48 h. Los huesos secos 
se parten y muelen a un tamaño de partícula de 2 mm y se les realiza un tratamiento 
térmico en atmosfera de N2 y de CO2; este proceso se lleva a cabo en un reactor tubular 
horizontal de lecho fijo que se muestra en la figura 2-1 desde temperatura ambiente 
hasta 800 °C, con una velocidad de calentamiento de 3 °C min-1 y un flujo de N2 de 60 
cm3 min-1; las muestras obtenidas son caracterizadas mediante las técnicas que se 
describen en este capítulo. La figura 2-2 muestra el diagrama de flujo para la obtención 
de carbonizados y la figura 2-3 se observa el precursor, material granular precursor y 
carbonizado.   
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Figura 2-1: Reactor tubular horizontal de lecho fijo   
 
 
Figura 2-2: Diagrama de flujo para la obtención de carbonizados   
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Figura 2-3: Fotografías del precursor y carbonizado 
   
(a) Hueso Bovino  (b) Hueso seco de tamaño 
de 2 mm 
(c) Carbonizado de hueso 
bovino N2 
 
2.1.2 Análisis termogravimetrico TG-DSC 
El análisis TGA se define como la técnica en que se mide la pérdida de peso de una 
muestra frente al tiempo o a la temperatura mientras se somete la muestra a un 
programa de temperatura controlado en una atmosfera especifica. El análisis fue 
realizado para cada precursor bajo una atmosfera de N2 y otra de CO2, tomando 80 mg 
de precursor, una velocidad de calentamiento de 3 °C min-1, flujo de 60 mL min-1, 
temperatura final de 800 °C y crisol de alúmina. Estos análisis se llevan a cabo en un 
equipo TG-DSC Netzsch STA 409 PC ver figura 2-4. 
Figura 2-4: Equipo TG-DSC 
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2.2 Caracterización de los carbonizados 
2.2.1 Propiedades texturales 
 Isotermas de adsorción de N2 a 77 K 
La propiedades texturales de los carbonizados son evaluadas por adsorción física 
de nitrógeno a 77 K en un equipo automático Autosorb 3B, Quantachrome Co. ver 
figura 2-5, las muestras son desgasificadas a 250 °C durante 24 h. Las áreas 
superficiales aparentes son calculadas mediante la ecuación de BET y la 
distribución de tamaño de poro es determinada mediante el método BJH.  
 
Figura 2-5: Equipo de adsorción de N2 
  
(a) Desgasificador (b) Analizador 
 
 Microscopia electrónica de barrido (SEM-EDX) 
La superficie, morfología, distribución de tamaño de las partículas y composición 
cualitativa de los carbonizados fueron observadas por microscopía electrónica de 
barrido (SEM-EDX) en un equipo JEOL Modelo 6490-LV que se muestra en la 
figura 2-6.  
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El tratamiento de una muestra no conductora se realiza recubriendo las muestras 
con una capa de algún metal conductor como el carbono o el oro antes de su 
examen. El recubrimiento para los carbonizados se realizo con oro y este consiste 
en el depósito de una película fina del material conductor sobre la muestra en 
condiciones de baja presión (10 a 4 Torr).  
 
Figura 2-6: Microscopio electrónico de barrido (SEM-EDX) 
 
 Difracción de rayos X (DRX) 
Los carbonizados fueron macerados hasta obtener un polvo fino antes de realizar 
las mediciones con esta técnica. El polvo se coloca en un soporte para medir el 
espectro de rayos X, los datos se toman de 5° <2θ <80° a una velocidad de 0.1° 
(2θ) por minuto. Este análisis se lleva a cabo en un equipo Rigaku MiniFLex que 
se observa en la figura 2-7. 
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Figura 2-7: Equipo de difracción de rayos X (DRX) 
 
2.2.2 Química superficial 
 DRIFTS (Diffuse Reflectance Infrared Fourier Transform Spectroscopy) 
Los espectros de infrarrojo se obtuvieron en un espectrofotómetro Thermo-Nicolet 
Nexus en la región comprendida entre 4000-400 cm-1.  Para el análisis de la 
muestra se utilizó como blanco el bromuro de potasio (KBr), los carbonizados 
fueron pulverizados finamente y colocados en un portamuestra circular el cual fue 
cubierto en su totalidad. 
 Acidez y basicidad total 
Se determina la acidez y la basicidad total por el método de Boehm ver figura 2-8. 
Se pesa aproximadamente 1g del sólido por triplicado, una cantidad se utiliza 
para determinar sitios ácidos y otra para sitios básicos. La primera cantidad se 
coloca en un frasco de vidrio con tapa esmerilada con hidróxido de sodio, NaOH, 
0,1 N y la segunda cantidad se coloca en un recipiente con ácido clorhídrico, HCl, 
0,1 N. Las soluciones se tapan, se dejan a temperatura constante y se agitan. 
Transcurrido el tiempo se toman muestras de cada una de las soluciones y se 
titula con la solución estándar de hidróxido de sodio o ácido clorhídrico según sea 
el caso, midiendo durante la titulación el pH de la solución  [46, 47]. 
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Figura 2-8: Diagrama de flujo para la determinación de acidez y basicidad total 
 
 
 Calorimetría de inmersión  
Los líquidos de mojado que se utilizaron para la caracterización calorimétrica son los 
siguientes: Agua, Benceno, soluciones 0,1 N de HCl, NaOH, Fenol y 2,4-
Dinitrofenol.  Para la determinación de los calores de inmersión se pesaron muestras  
de 400 mg, se colocaron en una ampolleta acoplada a la celda calorimétrica 
diseñada para tal fin y  se adicionaron 5 mL de los solventes mencionados.  
 
La celda se coloca en el depósito principal de calor, se deja estabilizar la 
temperatura del conjunto calorimétrico durante aproximadamente 1 hora o el tiempo 
necesario para la estabilización del calorímetro, luego se realiza la inmersión de la 
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muestra en la solución y  se registran los cambios térmicos resultantes hasta que se 
estabilice nuevamente la línea de base y por último se realiza la calibración eléctrica, 
el resumen de todo el proceso se muestra en la figura 2-9  [38, 39, 48-50].  
 
Figura 2-9: Diagrama de flujo de calorimetrías de inmersión 
 
 Punto de carga cero 
El punto de carga cero (PCC) se determinó por la metodología propuesta por 
Babic [36], se colocan 0,2 g de carbonizado en frascos con 40 mL de 0,01 N de 
KCl durante 24 h a diferentes valores de pH, los cuales se obtienen por la adición 
de KOH o HCl de 0,1 N y manteniendo la fuerza iónica contante.  
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2.2.3 Análisis próximo 
El análisis próximo de los materiales porosos se llevará a cabo a partir de las normas 
ASTM, estipuladas para cada proceso. La determinación de humedad de las muestras  
se realizará de acuerdo con la norma ASTM D 2867-09 (figura 2-10). La determinación 
del contenido de materia volátil de las muestras se realizará de acuerdo con la norma 
ASTM D 5832 – 98 Reaprobada 2008 (figura 2-11). El contenido total de cenizas se 
determinará de acuerdo con la norma ASTM D 2866 – 94 Reaprobada 2004 (figura 2-12).  
 Determinación de humedad [51] 
Figura 2-10: Diagrama de flujo para determinación de humedad 
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 Determinación de materia volátil  [52] 
Figura 2-11: Diagrama de flujo para determinación de volátil 
 
 
 
 
 
¡Error! No se encuentra el origen de la referencia. 29 
 
 Determinación de cenizas [53] 
Figura 2-12: Diagrama de flujo para determinación de cenizas 
 
2.3 Cinética de adsorción desde solución  
Para evaluar la cinética de adsorción se puso en contacto una muestra de 50 mg CHB 
con 4 mL de una solución de DNF a diferente concentración, y se realizó un seguimiento 
capturando datos en el cambio de concentración en intervalos de 30 min por un periodo 
de 40 h. Las concentraciones de DNF fueron determinadas a una longitud de onda de 
354 nm el procedimiento se muestra en la figura 2-13.   
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Figura 2-13: Diagrama de flujo para determinación de cinéticas 
 
2.4 Adsorción/desorción desde fase acuosa 
Se realizan curvas de calibración de absorbancia en función de la concentración para 
soluciones acuosas de 2,4-dinitrofenol  y fenol a una longitud de onda de 354 nm y 271 nm 
respectivamente. Para determinar la adsorción de dichos compuestos se colocan 500 mg 
del sólido, en frascos de vidrio y 50 mL de soluciones acuosas de fenol y 2,4-dinitrofenol de 
50, 100, 150, 200, 500 y 600 mg L-1. Las muestras se agitan mecánicamente y se 
mantienen a una temperatura de 25 ºC, por el periodo en que alcance el equilibrio 40 horas.  
La concentración residual de fenol y 2,4-dinitrofenol en las soluciones después de la 
adsorción, se determina con un equipo espectrofotométrico ver procedimiento en figura 2-
14.  
La desorción se realizó tomando los carbonizados después de llevar a cabo el proceso de 
adsorción, estos fueron secados al aire durante un día y sometidos a un lavado con agua en 
agitación durante 8 días. Posteriormente, la concentración de DNP fue determinada por 
espectrofotometría UV-VIS. 
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Figura 2-14: Diagrama de flujo para adsorción de fenol y DNF desde solución acuosa 
 
  
 
3. Resultados y discusión 
En este capítulo se presentan los resultados obtenidos en una serie de determinaciones 
destinadas a proporcionar una caracterización física y química de materiales adsorbentes 
preparados a partir de huesos y utilizados en la adsorción de fenol y 2,4-dinitrofenol. En 
la primera parte se presentan los resultados obtenidos en la caracterización del material y 
en la segunda se evalúa la capacidad de adsorción desde solución acuosa de los 
adsorbatos anteriormente mencionados.  
3.1 Análisis termogravimétrico (TGA) materiales 
precursores 
En las figuras (3-1 a 3-6), se muestran los TGA/DTG para cada uno de los precursores 
bajo la atmosfera en la que se obtuvo el carbonizado, en las gráficas se observan 3 
procesos de pérdida de peso. La perdida inicial está relacionada con la eliminación de 
humedad (etapa 1, tabla 3-1), en el segundo paso, hay una reducción de masa que está 
asociado con la descomposición de sustancias orgánicas (etapa 2, tabla 3-1) y por último 
se observa una menor pérdida de peso atribuida a la descomposición de carbonatos 
(etapa 3, tabla 3-4).  
Sin embargo, el efecto que tiene la atmosfera de CO2 cuando se realiza la carbonización 
(figuras 3-2, 3-4 y 3-6) denota un aumento en la perdida de masa en el tercer proceso en 
comparación con los obtenidos en N2, esto se debe a la reacción que se produce entre el 
gas y los átomos de carbono mas reactivos del carbonizado, los cuales son eliminados 
como monóxido de carbono causando esta disminución.    
Aunque los precursores son de diferente especie, se observa un comportamiento similar  
debido a que presentan una composición química similar pero en diferentes 
proporciones. Por esta razón, los rendimientos obtenidos mediante el TGA muestran que 
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en atmosfera de CO2 disminuyen entre 1-2 % excepto para el precursor de hueso de 
pollo el cual aumenta alrededor de un 8 %.  
Figura 3-1: Termograma hueso de bovino en atmosfera de N2 
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Figura 3-2: Termograma hueso de bovino en atmosfera de CO2 
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Figura 3-3: Termograma hueso de porcino en atmosfera de N2 
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Figura 3-4: Termograma hueso de porcino en atmosfera de CO2 
0 100 200 300 400 500 600 700 800
60
70
80
90
100
 -21,92 %
 -8,12 %
Temperatura (°C)
P
e
rd
id
a
 M
a
s
a
 (
%
)
0,00
0,02
0,04
0,06
0,08
0,10
0,12
0,14
0,16
0,18
0,20
0,22
0,24
Masa Residual:  
     64,93 %
 776,90 °C
 328,62 °C
 78,21 °C
-d
w
/d
T
 (%
/°C
)
 -5,03 %
 
 
 
 
36 ESTUDIO DE ADSORCIÓN DE FENOL Y 2,4-DINITROFENOL DESDE 
SOLUCIÓN ACUOSA SOBRE MATERIALES POROSOS OBTENIDOS A 
PARTIR DE HUESOS DE BOVINO, PORCINO Y POLLO 
 
Figura 3-5: Termograma hueso de pollo en atmosfera de N2 
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Figura 3-6: Termograma hueso de pollo en atmosfera de CO2 
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Tabla 3-1: Resumen de los TGA para cada precursor según atmosfera 
Etapas del 
proceso 
Condiciones N2 CO2 
Bovino  Porcino Pollo Bovino  Porcino  Pollo  
 
 
Etapa 1 
Ti (°C) 20,28 20,10 18,60 17,24 18,11 16,81 
Tf (°C) 208,24 208,09 173,81 207,84 205,92 186,86 
Tmax (°C) 115,51 132,89 61,16 89,97 78,21 74,33 
∆m (%) 7,06 7,77 15,03 7,57 8,12 9,00 
 
 
Etapa 2 
Ti (°C) 208,24 208,09 173,81 207,84 205,92 186,86 
Tf (°C) 614,21 614,16 619,42 538,86 586,55 599,48 
Tmax (°C) 326,02 325,90 326,52 323,19 328,62 329,40 
∆m (%) 21,54 23,77 35,43 19,24 21,92 31,47 
 
 
Etapa 3 
Ti (°C) 619,22 684,34 619,42 538,86 586,55 599,48 
Tf (°C) 797,15 799,64 799,67 799,67 796,99 799,54 
Tmax (°C) 797,15 799,64 799,67 777,10 776,87 799,54 
∆m (%) 3,30 2,77 2,33 6,05 5,03 3,55 
Masa 
Residual 
(%) 68,10 65,69 47,21 67,14 64,93 55,98 
 
Las masas residuales muestran los rendimientos de cada tratamiento y se observa que 
para el caso de los huesos de bovino y porcino hay una disminución de 0,7 % cuando se 
obtienen los carbonizados en atmosfera de CO2. Sin embargo, con el hueso de pollo hay 
un aumento del 8 % de la masa residual cuando se obtiene en atmosfera de CO2, dichos 
resultados se deben a la diferencia composicional de las especies y el efecto del CO2 
sobre la matriz. 
3.2 Caracterización textural  
En las Figuras (3-7 a 3-9), se muestran las isotermas para cada carbonizado según el 
precursor y la atmosfera bajo la cual se prepararon,  obteniendo para todos los 
materiales una isoterma tipo IV con ciclo de histéresis que presenta: una meseta  a 
presiones relativas altas, en la rama de adsorción se observa una pendiente alta cerca de 
la saturación y la desorción ocurre a presiones intermedias. Este tipo de características 
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corresponden a un ciclo de histéresis tipo H3 y está asociado a las siguientes geometrías 
de capilares:  
- Capilares en forma de hendidura abierta con paredes paralelas. 
- Capilares con cuerpos anchos  y cuellos cortos y estrechos. 
El área aparente se determinó por la ecuación BET y los valores de volumen de poro y 
diámetro promedio de poro fueron obtenidos mediante el método BJH en la rama de 
adsorción en donde no se presenta el efecto de bloqueo de poro.  
 
Figura 3-7: Isotermas de N2 para carbonizados de bovino 
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0
0
50
100
150
200
250
300
V
o
lu
m
e
n
 A
d
s
o
rb
id
o
 (
c
m
3
 g
-1
)
P/P
0
 Bovino N
2
 Bovino CO
2
 
Capítulo 3 39 
 
Figura 3-8: Isotermas de N2 para carbonizados de porcino 
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Figura 3-9: Isotermas de N2 para carbonizados de pollo 
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Tabla 3-2: Propiedades texturales de los carbonizados 
 N2 CO2 
 Bovino  Porcino Pollo  Bovino  Porcino  Pollo  
Área superficial (m2/g) 180 104 127 99 114 81 
Vo (cm3/g) 0,065 0,035 0,034 0,034 0,039 0,025 
V meso (cm3/g) 0,21 0,22 0,15 0,14 0,15 0,16 
V Total (cm3/g) 0,27 0,26 0,18 0,17 0,19 0,18 
Diámetro promedio de 
poro (nm) 
3,6 3,7 3,6 3,6 3,6 3,7 
 
Las propiedades texturales de los sólidos porosos obtenidos (ver tabla 3-2) dependen de 
diferentes variables tales como: naturaleza del precursor, atmosfera de carbonización, 
temperatura y velocidad de calentamiento. Se observa que los carbonizados obtenidos 
en atmosfera de N2 muestra una correlación entre el valor del área superficial y el  
volumen de microporo. En los carbonizados obtenidos en atmosfera de CO2 se observa 
que cuando aumenta el área hay un aumento del volumen de microporo. Sin embargo, 
los obtenidos en atmosfera de CO2 disminuyen el área superficial  con respecto a los 
obtenidos en N2, debido a que se remueve parte de la fase carbonosa presente en la 
matriz que aporta significativamente en el área superficial.   
3.3 Microscopia electrónica de barrido (SEM) y análisis 
por energías dispersivas (EDX) 
A continuación se detallan los resultados obtenidos con esta técnica para cada uno de 
los materiales obtenidos (Precursores, carbonizados en N2 y carbonizados en CO2).  
La composición de los precursores está en función de la especie animal entre tanto, para 
los carbonizados  dependerá de la especie  y la manera en que se lleve el proceso de 
obtención, el producto de la reacción es un material poroso que está compuesto 
principalmente por hidroxiapatita, carbono entre otros.    
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3.3.1 Microscopia electrónica de barrido (SEM) y análisis por 
energías dispersivas (EDX) bovino 
El precursor y carbonizado presentan diferente morfología, los huesos contienen poros 
grandes y pequeños pero su estructura en general es densa debido a la presencia de 
sustancias orgánicas impregnadas con minerales inorgánicos asociados con el hueso 
(figura 3-10). Después que los huesos son sometidos a tratamiento térmico bajo 
atmosfera de N2 o CO2, la microestructura cambia por la remoción de humedad, 
contenido orgánico y descomposición de carbonatos como se observo en los análisis 
termogravimétricos. Los carbonizados al estar compuestos mayoritariamente por 
hidroxiapatita y remover la fase orgánica muestra un desarrollo de porosidad y matrices 
sinterizadas, dicha porosidad se caracteriza porque los poros están interconectados. 
Además, es frágil y fácil de ser pulverizado para producir polvo de carbonizado de hueso.  
Figura 3-10: Microfotografías SEM de hueso bovino y carbonizados 
 
(a) Bovino Precursor (x 100 aumentos) 
  
(b) Carbonizado Bovino N2 (x 100 
aumentos) 
(c) Carbonizado Bovino N2 (x 1700 
aumentos) 
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(d) Carbonizado Bovino CO2 (x 100 
aumentos) 
(e) Carbonizado Bovino CO2 (x 1000 
aumentos) 
 
La composición química elemental del precursor y carbonizados fue determinada por 
EDX los espectros se muestran en las figuras 3-11 a 3-13 y muestran que están 
compuestos de P, Ca, C y O esto debido a que sus principales componentes son 
hidroxiapatita (Ca10(PO4)6(OH)2), carbono y calcita (CaCO3).  
Figura 3-11: Gráfico EDX realizado sobre precursor 
bovino 
 
 
 
 
 
 
Tabla 3-3: Análisis EDX tomado 
sobre figura 3-10 (a) 
 
 
Elemento (%) 
C  61,30 
O  17,45 
P  6,59 
Ca  14,67 
Relación 
Ca/P 
2,23 
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Figura 3-12: Gráfico EDX realizado sobre 
carbonizado bovino N2 
 
 
 
 
Tabla 3-4: Análisis EDX tomado 
sobre figura 3-10 (c) 
 
Elemento (%) 
C  13,79 
O  49,39 
P  13,83 
Ca  22,99 
Relación 
Ca/P 1,66 
  
Figura 3-13: Gráfico EDX realizado sobre 
carbonizado bovino CO2 
 
 
 
 
Tabla 3-5: Análisis EDX tomado 
sobre figura 3-10 (e) 
 
Elemento (%) 
C  16,71 
O  38,77 
P  16,03 
Ca  28,50 
Relación 
Ca/P 1,78 
  
En la tabla 3-3, se muestra un % C de 61,30 debido a la presencia mayoritaria de materia 
orgánica pero este se ve disminuido en los carbonizados por  las reacciones de 
descomposición de materia orgánica. Sin embargo, el valor del porcentaje de carbono es 
menor para el carbonizado obtenido en atmosfera de N2 (13,71 % tabla 3-4) que en CO2 
(16,71 % tabla 3-5) debido a que se elimina parte de la fase carbonosa de la superficie 
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de HAP, pero en el carbonizado de CO2 se observa un aumento debido a la presencia 
adicional de C correspondiente al carbonato presente en la estructura.  Por esta razón, la 
relación Ca/P disminuye de precursor a carbonizado siendo menor para el obtenido en 
atmosfera de N2 debido a la presencia de  carbono en la superficie.  
3.3.2 Microscopia electrónica de barrido (SEM) y análisis por 
energías dispersivas (EDX) porcino 
Las morfologías presentadas para precursor y carbonizados de porcino son similares  a 
las obtenidas para el bovino. 
 
 
Figura 3-14: Microfotografías SEM de hueso porcino y carbonizados 
 
(a) Porcino precursor (x 100 aumentos) 
  
(b) Carbonizado porcino N2 (x 100 (c) Carbonizado porcino N2 (x 1000 
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aumentos)  aumentos) 
 
 
(d) Carbonizado porcino CO2 (x 100 
aumentos) 
(e) Carbonizado porcino CO2 (x 1000 
aumentos) 
 
 
El análisis EDX que se muestra a continuación confirma la presencia de los principales 
constituyentes tanto de los huesos como de los carbonizados. Se puede ver en las 
figuras 3-15 a 3-17 el mismo comportamiento que para el bovino, en donde el pico debido 
al carbono se ve disminuido en los carbonizados por  las reacciones de descomposición 
de materia orgánica, no obstante la relación Ca/P disminuye de precursor a carbonizado 
siendo menor para el obtenido en atmosfera de nitrógeno, debido a la presencia de 
carbono en la superficie. 
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Figura 3-15: Gráfico EDX realizado sobre precursor 
porcino 
 
 
 
 
 
 
Tabla 3-6: Análisis EDX tomado 
sobre figura 3-14 (a) 
 
 
Elemento (%) 
C  31,66 
O  32,75 
P  11,45 
Ca  24,14 
Relación 
Ca/P 2,11 
  
Figura 3-16: Gráfico EDX realizado sobre 
carbonizado porcino N2 
 
 
 
 
Tabla 3-7: Análisis EDX tomado 
sobre figura 3-14 (c) 
 
 
Elemento (%) 
C 17,34 
O 36,34 
P 16,26 
Ca 30,05 
Relación 
Ca/P 1,85 
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Figura 3-17: Gráfico EDX realizado sobre 
carbonizado porcino CO2 
 
 
 
 
Tabla 3-8: Análisis EDX tomado 
sobre figura 3-14 (e) 
 
Elemento (%) 
C 21,73 
O 37,51 
P 12,53 
Ca 28,24 
Relación 
Ca/P 2,25 
  
 
 
3.3.3 Microscopia electrónica de barrido (SEM) y análisis por 
energías dispersivas (EDX) pollo 
Las morfologías presentadas para precursor y carbonizados de pollo son similares  a las 
obtenidas anteriormente. 
Figura 3-18: Microfotografías SEM de hueso pollo y carbonizados 
 
(a) Pollo Precursor (x 100 aumentos) 
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(b) Carbonizado pollo N2 (x 100 
aumentos)  
(c) Carbonizado pollo N2 (x 1000 
aumentos) 
  
(d) Carbonizado pollo CO2 (x 100 
aumentos) 
(e) Carbonizado pollo CO2 (x 1000 
aumentos) 
 
El análisis EDX que se muestra a continuación confirma la presencia de los principales 
constituyentes tanto de los huesos como de los carbonizados. Se puede ver en las 
figuras 3-19 a 3-21 el mismo comportamiento que para el bovino y porcino, en donde el 
pico debido al carbono se ve disminuido en los carbonizados por  las reacciones de 
descomposición de materia orgánica, no obstante la relación Ca/P disminuye de 
precursor a carbonizado siendo menor para el obtenido en atmosfera de nitrógeno debido 
a la presencia de carbono en la superficie. 
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Figura 3-19: Gráfico EDX realizado sobre precursor 
pollo 
 
 
 
 
 
 
Tabla 3-9: Análisis EDX tomado 
sobre figura 3-18 (a) 
 
 
Elemento (%) 
C  75,32 
O  20,61 
P  1,57 
Ca  2,49 
Relación 
Ca/P 1,59 
  
Figura 3-20: Gráfico EDX realizado sobre 
carbonizado pollo N2 
 
 
 
 
Tabla 3-10: Análisis EDX tomado 
sobre figura 3-18 (c) 
 
 
Elemento (%) 
C  50,81 
O  32,57 
P  6,64 
Ca  9,98 
Relación 
Ca/P 1,50 
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Figura 3-21: Gráfico EDX realizado sobre 
carbonizado pollo CO2 
 
 
 
 
Tabla 3-11: Análisis EDX tomado 
sobre figura (e) 
 
Elemento (%) 
C 18,90 
O 42,04 
P 14,00 
Ca 25,05 
Relación 
Ca/P 1,79 
  
En resumen, se observa que todas las especies disminuyen él % de C después de 
realizar la carbonización debido a la descomposición de los compuestos orgánicos 
presentes. Sin embargo, comparando los carbonizados obtenidos bajo atmosfera de N2 y 
CO2 se observa que en esta última hay un aumento del % de C en la superficie y esto se 
debe a que se limpia la superficie de la fase carbonosa que cubre la superficie  de la HAP 
y mostrando carbono proveniente de los carbonatos esto explica el aumento en la 
relación de Ca/P.   
3.4 Análisis próximo  
En la tabla 3-12 se presentan los resultados obtenidos para el análisis próximo de los 
materiales porosos. Se observa que para los carbonizados de hueso bovino en N2 el 
porcentaje de humedad (4,70 %), cenizas (14,01 %) y volátiles (11,17 %) son mayores en 
comparación con los obtenidos en atmosfera de CO2 (2,67 %, 11,20 % y 10,10% 
respectivamente). La humedad se debe a las condiciones ambientales, de 
almacenamiento y a su carácter hidrofílico, pues al ser un material adsorbente este 
retiene la humedad presente en el aire.  En cuanto a la materia volátil del precursor  no 
presenta un valor elevado, debido a que su mayor porcentaje de composición es 
hidroxiapatita, carbonatos y en menor porcentaje carbono. No obstante, las cenizas del 
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material son altas en comparación a los demás análisis la cual está asociada con la 
descomposición de los carbonatos y hidroxiapatita.  
Para el caso de los carbonizados de hueso porcino y pollo,  se observa una disminución 
en el porcentaje de humedad en los obtenidos en atmosfera de CO2 y un aumento en 
volátiles y cenizas. Este aumento en cenizas está asociado con la perdida de carbono de 
la superficie y adicionalmente con la descomposición de  carbonatos en óxidos que se 
evidencia en el EDX en el aumento de % de Oxígeno. Por otro lado los volátiles están 
asociados con el aumento de la relación de Ca/P y la pérdida de parte de la fase 
carbonosa.  
Los valores obtenidos de humedad para los carbonizados en atmosfera de N2 son 
menores en comparación con respecto a los carbonizados de hueso comercial que 
poseen un valor del 5 %. Sin embargo,  los obtenidos en atmosfera de CO2 disminuyen 
aproximadamente a la mitad debido a la mayor remoción de material.   
Tabla 3-12: Análisis próximo de los carbonizados obtenidos 
  Atmosfera de N2 Atmosfera de CO2 
  Bovino Porcino Pollo Bovino Porcino Pollo 
Humedad 4,70 3,82 4,85 2,67 3,27 2,77 
Cenizas 14,01 16,27 26,32 11,20 20,21 29,67 
Volátiles  11,17 14,05 22,64 10,10 17,98 23,18 
Rendimiento 68,95 65,93 47,21 67,14 64,93 55,98 
 
La figura 3-22 muestra que a medida que aumenta el rendimiento hay una disminución 
en el % de volátiles en una misma serie,  debido a que la matriz que se genera en el 
proceso de carbonización se le ha removido la mayor parte de  volátiles.  
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Figura 3-22: Correlación % de rendimiento y volátiles para cada serie 
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3.5 Difracción de rayos X (DRX) 
Las muestras se han analizado por medio de difracción de rayos X, DRX y se han 
encontrado en los patrones de DRX de hidroxiapatita (HAP) que a medida que disminuye 
la intensidad de los picos disminuye su contenido e incrementa la fase amorfa (Ver 
figuras 3-23 a 3-25). Estos picos se encuentran alrededor de 25-35° 22θ  grados en 
donde se observan la intensidad de las tres líneas más fuertes del plano reticular (211), 
(112) y (300). Los DRX de las muestras carbonizadas muestran que la HAP es la 
principal fase cristalina, mientras que un fondo intenso está asociado con la presencia de 
colágeno y otros compuestos orgánicos.  
El grado de cristalinidad (Xc) de la Hidroxiapatita se determinó por el método reportado 
por Landi et al, [54] usando la ecuación (3-1) y obteniendo los resultados que se 
muestran en la tabla 3-13: 
     
    
   
    
 
Ecuación 3-1 
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Tabla 3-13: Índice de cristalinidad de precursores y carbonizados 
 Bovino Porcino Pollo 
Xc (Precursor) 0,05 0,16 0,17 
Xc (N2) 0,14 0,35 0,20 
Xc (CO2) 0,15 0,36 0,31 
 
En los difractogramas  (3-23 a 3-25) se observa que la cristalinidad es baja en los 
precursores, esto debido a la presencia  de compuestos orgánicos en la matriz. Sin 
embargo, cuando se lleva a cabo la carbonización la cristalinidad aumenta debido a la 
descomposición de dichos compuestos, pero no es tan alta comparada con un patrón de 
HAP debido a la presencia de la fase carbonosa. Dicho resultado relacionado con los 
datos obtenidos por SEM-EDX confirma que la fase carbonosa esta sobre la estructura 
de la HAP y confirma la presencia de óxidos de calcio en los carbonizados siendo de 
mayor intensidad para las muestras de CO2 que corresponde a la descomposición de 
carbonatos.  
Figura 3-23: DRX hueso de bovino y carbonizados 
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Figura 3-24: DRX hueso de porcino y carbonizados 
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Figura 3-25: DRX hueso de pollo y carbonizados 
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Se determinó el contenido de HAP por el método reportado por Chang et al. [55] en 
donde se realiza una curva estándar que relaciona la intensidad de los picos 
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característicos de HAP y el contenido de la misma. Las intensidades en el plano (211) 
para las diferentes muestras y su contenido en HAP se observan en la tabla 3-14.  
Tabla 3-14: Intensidad plano (211) y % HAP 
Muestras Intensidad plano (211) %HAP 
Bovino precursor 1231 23,51 
Bovino N2 1257 24,05 
Bovino CO2 1217 23,22 
Porcino precursor 1105 20,88 
Porcino N2 1358 26,16 
Porcino CO2 1159 22,01 
Pollo precursor 1199 22,84 
Pollo N2 1219 23,26 
Pollo CO2 1033 19,38 
 
En los resultados de la tabla (3-14) se observan las diferencias de los porcentajes de 
HAP entre los precursores debido a la diferencia entre especies, pero con respecto a los 
carbonizados  son menores  debido a que hay obstrucción de la cristalinidad por la fase 
orgánica. Se observa un comportamiento similar en los carbonizados obtenidos en la 
misma atmosfera, para el caso de los obtenidos en CO2  se observa una disminución en 
el porcentaje de HAP el cual correlaciona con la pérdida de peso en la tercera etapa del 
tratamiento térmico de ambos procesos, que fue determinado por análisis 
termogravimétrico asociado a la descomposición de carbonatos  y HAP (Ver figura 3-26).      
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Figura 3-26: Relación pérdida de masa vs. % de HAP 
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3.6 Química superficial  
3.6.1 Acidez y basicidad total 
En la tabla 3-15 se muestran los resultados de química superficial de acidez y basicidad 
total según la metodología propuesta por Boehm. Los resultados evidencian que la 
acidez disminuye cuando los carbonizados se obtienen en atmosfera de CO2, el cual  
está asociado con la pérdida de peso del tercer proceso (ver gráfica 3-27) en donde se 
lleva a cabo  la remoción de la fase carbonosa. La acidez se debe a que en dicha fase 
durante el proceso de obtención de los carbonizados pueden quimisorber grupos 
oxigenados, de esta manera cuando se elimina dicha fase se evita la formación de esta 
acidez.  
Tabla 3-15: Acidez y basicidad de los carbonizados 
Carbonizado Acidez (meq/g) Basicidad (meq/g) 
Bovino N2 0,17 0,42 
Bovino CO2 0,01 0,40 
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Porcino N2 0,19 0,50 
Porcino CO2 0,02 0,39 
Pollo N2 0,22 0,47 
Pollo CO2 0,04 0,35 
 
 
Figura 3-27: Relación pérdida de masa vs. grupos ácidos 
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Los grupos básicos se deben a los grupos hidroxilos de la superficie de HAP además de 
los carbonatos presentes en los carbonizados. Se observa que los grupos básicos están 
en un rango entre 0,35-0,50 meq/g. Sin embargo, en atmosfera de CO2 hay una 
disminución en comparación a la obtenida en N2 entre una misma especie, debido a que 
se elimina junto a la fase carbonosa la basicidad presente.  
3.6.2 DRIFT 
Los espectros infrarrojos, IR, de los precursores y carbonizados en cada atmosfera, se 
presentan en las figuras 3-28 a 3-30, que muestran picos correspondientes a la 
estructura de HAP. 
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Los picos 1090, 1040, 960, 600 y 570 cm-1 se deben a diferentes vibraciones de grupos 
PO4
3-, en la región 1997-2200 cm-1 en todos los carbonizados se  observa un pico visible 
que es atribuido a vibraciones PO4
3-. La banda entre 3700-2500 cm-1 es más intensa en 
los precursores que se derivan del estiramiento  de los puentes de hidrogeno en 
moléculas de agua debido a la presencia de humedad. Los picos entre 1600-1400 y 870 
cm-1  pueden ser atribuidos a grupos CO3
2-. La intensidad de los grupos carbonatos es 
mayor cuando se realiza la carbonización en N2 que en CO2 debido a su descomposición. 
Las bandas OH- a 3500 y 629 cm-1 son más visibles en los carbonizados de CO2 debido 
al aumento del porcentaje HAP.  
Adicionalmente, se encuentran picos a 2929 y 2981 cm-1 debido a las vibraciones de 
grupos –CH2, mientras que a 1744 cm
-1 se detectan grupos carbonilo. Estas bandas 
cuando se realiza la carbonización son removidas completamente en atmosfera de CO2 
mientras que siguen presentes con menor intensidad en los sólidos obtenidos en 
atmósfera de N2  debido a la remoción de la fase orgánica.  
Figura 3-28: IR hueso bovino y carbonizados 
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Figura 3-29: IR hueso porcino y carbonizados 
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Figura 3-30: IR hueso pollo y carbonizados 
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3.6.3 Punto de carga de cero 
Los resultados de pHPCC se muestran en la figura 3-31. Se observa que los pH finales 
incrementan entre 1-4, mientras que en el rango de 4-11 se mantienen constantes para 
todos los carbonizados en ambas atmosferas. Los puntos de carga cero (pHPCC) se 
muestran en la gráfica, estos cambian dependiendo del precursor y la atmosfera bajo la 
cual se lleva la carbonización. Los pHPCC para los carbonizados en atmosfera de 
nitrógeno son mayores debido a que se conservan en la matriz el contenido de 
carbonatos, mientras que en atmosfera de CO2 se lleva la descomposición de los mismos 
disminuyendo así el pHPCC.  
Estos resultados correlacionan con los obtenidos en la química superficial en donde la 
concentración de grupos básicos en atmosfera de N2 es mayor, pero una pequeña 
disminución de su concentración en atmosfera de CO2 conlleva a una disminución en el 
PCC.  
Figura 3-31: PCC de precursores y carbonizados 
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3.6.4 Calorimetrías de inmersión  
En las figuras 3-32 y 3-33  se muestran los potenciogramas típicos obtenidos en un 
calorímetro de conducción de calor tipo Calvet.  
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Figura 3-32: Calorimetrías acido- base de carbonizados de pollo en atmosfera de CO2 
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Figura 3-33: Calorimetrías Benceno- Agua de carbonizados de bovino en atmosfera de 
N2 
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Tabla 3-16: Entalpías de inmersión acido, base, agua y benceno 
Muestra -∆Hexp 
Agua 
(J/g) 
-∆Hexp 
Benceno 
(J/g) 
-∆Hexp 
HCl 
(J/g) 
-∆Hexp 
NaOH 
(J/g) 
Bovino N2 12,68 6,15 31,90 7,87 
Bovino CO2 8,33 5,97 26,51 8,95 
Porcino N2 12,33 7,05 39,01 6,06 
Porcino CO2 7,87 8,05 48,97 8,88 
Pollo N2 13,90 6,28 56,52 12,36 
Pollo CO2 10,08 5,26 51,46 13,24 
 
Los resultados obtenidos en la inmersión de los carbonizados en diferentes líquidos de 
mojado se muestran en la Tabla 3-16, en donde los valores de entalpías son negativos 
indicando el carácter exotérmico, se observa valores altos de entalpía con soluciones de 
HCl debido a las mayores interacciones con los sitios básicos de los carbonizados, 
mientras que con la disolución de NaOH se observan valores más pequeños debido a la 
menor concentración de sitios ácidos en la superficie. Los resultados para las entalpías 
de inmersión corresponden al promedio de triplicados encontrando desviaciones entre 
0,30 y 1,00 J/g. 
Las entalpías obtenidas en agua están correlacionadas con la pérdida de grupos 
superficiales en atmosfera de CO2 y con los porcentajes de humedad para los 
carbonizados. Es decir, cuando se remueven grupos superficiales los carbonizados se 
vuelven hidrofóbicos, mientras que  cuando se conservan (atmosfera de N2) estos se 
vuelven mas hidrofilicos por esta razón en el análisis próximo la humedad se hace mayor 
en los carbonizados obtenidos en atmosfera de N2 en comparación con los obtenidos en 
CO2.   
Se observa que existe una correlación entre las entalpías de benceno y el área 
superficial entre una misma especie, según lo reportado en otras investigaciones la 
entalpia de inmersión en benceno debe aumentar con el área superficial debido a que se 
aumenta el área accesible del sólido [38, 56]. Entre los carbonizados obtenidos bajo la 
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misma atmosfera no existe dicha correlación debido a las diferencias  entre el % de HAP 
de cada especie.  
3.7 Adsorción desde solución 
3.7.1 Cinética de adsorción de 2,4-dinitrofenol (DNF) 
La cinética describe la velocidad de adsorción del adsorbato en el adsorbente y 
determina el tiempo en que se alcanza el equilibrio. Los modelos de seudo primer orden 
y seudo segundo orden se aplicaron en el estudio de adsorción de DNF en carbonizado 
de hueso bovino en atmosfera de N2 (CHB). 
En la Figura 3-34, se observa la cinética de adsorción de DNF sobre el CHB donde se 
graficaron los valores de cantidad adsorbida qt expresados en mg g
-1 en función del 
tiempo a diferente concentración. Esto  permitió determinar que el tiempo de equilibrio 
para cada concentración fue de 40 horas, el cual se establece en el momento en que la 
variación de la concentración de la solución cambia menos del 0,2 %. 
64 ESTUDIO DE ADSORCIÓN DE FENOL Y 2,4-DINITROFENOL DESDE 
SOLUCIÓN ACUOSA SOBRE MATERIALES POROSOS OBTENIDOS A 
PARTIR DE HUESOS DE BOVINO, PORCINO Y POLLO 
 
Figura 3-34: Variación de la adsorción con el tiempo a diferentes concentraciones 
iniciales de DNP 
0 500 1000 1500 2000 2500 3000
0,0
0,5
1,0
1,5
2,0
2,5
3,0
3,5
4,0
4,5
5,0
100 mg L
-1
70 mg L
-1
50 mg L
-1
30 mg L
-1
q
t 
(m
g
 g
-1
)
Tiempo (min)
10 mg L
-1
 
 
 Modelo cinético de seudo primer orden 
El modelo cinético de seudo primer orden ha sido ampliamente utilizado para predecir la 
cinética de adsorción [57-59]. El modelo dado por Langergren se define 
matemáticamente como se muestra en la ecuación 3-2: 
  
  
          
Ecuación 3-2 
 
Integrando la ecuación 3-2 con respecto a las condiciones límites q = 0 a t = 0 y q = qe a t 
= t, se obtiene: 
                  
  
     
  
Ecuación 3-3 
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Donde k1 es la constante de velocidad de adsorción de Lagergren (min
-1); qt y qe son las 
cantidades de DNF adsorbido a un tiempo t y en el equilibrio respectivamente, t (min)  
[60].  
La gráfica de log (qe-qt) en función del tiempo se observa en la Figura 3-35  que tiene un 
intercepto log qe y una pendiente de k1. Los valores de k1 y el coeficiente de correlación, 
R2 son obtenidos a partir de los puntos de adsorción de DNF en el CHB y se presentan 
en la tabla 3-17. Los valores de R2 varian de 0,942-0,957 para concentraciones iniciales 
de 10-100 mg L-1. Además, se observa que los valores experimentales qe no concuerdan 
con los valores calculados a partir del modelo. Esto muestra que la adsorción de DNF en 
carbonizado bovino en atmosfera de nitrógeno no se ajusta a este modelo cinético. 
Figura 3-35: Modelo cinético de seudo primer orden para la adsorción de DNF en CHB 
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Modelo cinético de seudo segundo orden  
La ecuación de seudo segundo orden basado en la adsorción de equilibrio se expresa 
como se muestra en la ecuación 3-4: 
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Ecuación 3-4 
 
 
Separando las variables de la ecuación 3-4 se llega a  
  
       
      
Ecuación 3-5 
 
Integrando la ecuación 3-5 con respecto a las condiciones límites q = 0 a t = 0 y q = qe a t 
= t, se obtiene: 
 
 
 
 
    
  
 
  
  
Ecuación 3-6 
 
Donde k2 es la constante de velocidad de seudo-segundo orden (g mg
-1 min-1); qt y qe son 
las cantidades de DNF adsorbido a un tiempo t y en el equilibrio respectivamente ver 
ecuación 3-6 [58].  
Figura 3-36: Modelo cinético de seudo segundo orden para la adsorción de DNF en CHB 
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La gráfica lineal de t/qt en función del tiempo, tiene 1/qe como la pendiente y 1/k2qe
2 como 
el intercepto. En la Figura 3-36, se observa que hay una correlación entre el qe 
experimental (puntos en la grafica) y los valores calculados de qe por el modelo (línea 
punteada en la grafica), ver tabla 3-17.  Además, los coeficientes de correlación para el 
modelo cinético de segundo orden variaron en un rango de 0,970–0,998, lo que indica la 
aplicabilidad del modelo para describir la cinética de adsorción del DNF en el CHB. 
Los resultados muestran que hay una mayor correlación con el modelo de seudo-
segundo orden, este representa la quimisorción o adsorción química debida a la 
formación de enlaces químicos entre adsorbente y adsorbato en monocapa sobre la 
superficie [58, 59]. 
Tabla 3-17: Parámetros  de los modelos cinéticos de seudo primer y seudo segundo a 
diferentes concentraciones 
Concentración 
Inicial de 2,4-
DNF (mg L
-1
) 
qe, exp 
(mg g
-1
) 
Seudo Primer Orden 
Modelo Cinético 
Seudo Segundo Orden 
Modelo Cinético 
qe (mg g
-1
) K1 (min
-1
) R
2
 qe (mg g
-1
) 
K2  
(mg g
-1
min
-1
) 
R
2
 
10 0,65 0,98 1,6 x10
-3
 0,949 0,98 7,0 x10
-4 
0,992 
30 1,00 1,19 1,4 x10
-3
 0,942 1,62 6,0 x10
-4 
0,997 
50 1,70 1,52 1,4 x10
-3
 0,945 2,39 3,0 x10
-4 
0,970 
70 3,42 2,01 1,6 x10
-3
 0,956 4,52 2,0 x10
-4 
0,998 
100 4,46 2,12 1,1 x10
-3
 0,957 5,56 2,0 x10
-4 
0,992 
 
3.7.2 Isoterma de adsorción de 2,4-dinitrofenol  
Los modelos de isotermas de Langmuir y Freundlich son usados para ajustar los datos 
experimentales de adsorción en el equilibrio de DNF en los carbonizados ver graficas 3-
37 y 3-38. En donde, se observa una alta adsorción a concentraciones bajas para ambos 
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carbonizados, sin embargo la cantidad adsorbida es mayor para los carbonizados 
obtenidos en atmosfera de CO2.  
El modelo de isoterma de Langmuir es ampliamente usada en la adsorción de 
contaminantes desde solución y está basada en varios supuestos: (i) la adsorción ocurre 
en sitios homogéneos específicos  (ii) el adsorbente tiene una capacidad finita para el 
adsorbato (iii) todos los sitios son idénticos y energéticamente equivalentes (el 
adsorbente es estructuralmente homogéneo). (Ver figura 3-39) 
Entre tanto el modelo de isoterma de Freundlich se aplica en la adsorción en superficies 
heterogéneas, y tiene como supuestos: (i) interacción entre moléculas adsorbidas, (ii) la 
energía de adsorción disminuye exponencialmente. El parámetro 1/n es una medida de la 
heterogeneidad de la superficie  y n es una medida de la desviación de la linealidad de la 
adsorción dicho valor indica el grado de no linealidad entre la concentración de la 
solución y la adsorción como se muestra: si n es igual a la unidad, la adsorción es lineal; 
si el valor es menor de la unidad indica que el proceso de adsorción es químico; si el 
valor es mayor de la unidad muestra un proceso de adsorción de carácter físico. (Ver 
Figura 3-40) 
Los parámetros de los modelos son: Ce (mg/L) es la concentración de DNP en el 
equilibrio, b (L/mg) y qm (mg/g) son las constantes de Langmuir relacionadas con la 
energía de adsorción y máxima capacidad de adsorción, respectivamente; kf (mg1-1/n L1/n 
g-1) y 1/n son las constantes de Freundlich relacionadas con la capacidad de adsorción e 
intensidad respectivamente; y qe (mg/g) es la masa de DNP adsorbido por masa de 
adsorbente.  
Capítulo 3 69 
 
Figura 3-37: Isotermas de DNF en carbonizados de N2 
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Figura 3-38: Isotermas de DNF en carbonizados de CO2 
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Figura 3-39: Ajuste modelo Langmuir DNF 
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Tabla 3-18: Parámetros de los modelos de Langmuir y Freundlich DNF 
 Langmuir Freundlich 
Precursor qm (mg g
-1) b (L mg-1) R2 Kf (mg
1-1/n L1/n g-1) 1/n R2 
Bovino N2 8,08 0,14 0,9990 0,28 0,34 0,7574 
Bovino CO2 14,03 0,25 0,9993 1,09 0,31 0,7589 
Porcino N2 11,99 0,40 0,9987 1,12 0,28 0,7761 
Porcino 
CO2 
16,09 0,37 0,9994 1,44 0,27 0,6222 
Pollo N2 11,74 0,25 0,9989 0,86 0,32 0,7986 
Pollo CO2 17,90 0,30 0,9983 1,52 0,27 0,6335 
 
Las constantes de estas isotermas fueron evaluadas mediante un ajuste de mínimos 
cuadrados, esta desviación para el modelo de Freundlich  es mayor lo que muestra que 
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los supuestos de este modelo no se ajustan al comportamiento observado en la 
adsorción de DNP sobre los carbonizados.   
Los modelos fueron aplicados a los datos experimentales de adsorción en el equilibrio, 
donde los coeficientes de correlación son menores para la Isoterma de Freundlich ver 
figura 3-40 (0,6335-0,7986) y mayores para la Isoterma de Langmuir (0,9983-0,9994). El 
modelo de Langmuir se asumió como el mejor modelo debido a que tiene los mejores 
coeficientes de correlación R2 como se observa en la tabla 3-18, lo que se denota en la 
gráfica en donde los puntos experimentales exhiben un comportamiento asintótico que es 
típico de este modelo. Aunque se ha encontrado en otros trabajos que este tipo de 
materiales ajustan mejor al modelo de Freundlich, es importante señalar que las 
condiciones bajo las cuales se lleva el tratamiento térmico son determinantes en el tipo 
de solido que se obtiene.  En este caso, la velocidad de calentamiento con la cual se 
llevo el tratamiento térmico permite obtener un sólido homogéneo debido a que se retira 
organizadamente los constituyentes de la matriz. 
Figura 3-40: Ajuste modelo Freundlich DNF 
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La característica esencial de la isoterma de Langmuir puede ser expresadas en términos 
de un factor de separación adimensional (RL) el cual está definido por la ecuación 3-7.  
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Ecuación 3-7 
 
Donde b es la constante de Langmuir y Co es la concentración de DNF inicial de cada 
punto (mg L-1). El valor de RL indica si el tipo de la isoterma es desfavorable (RL>1), lineal 
(RL=1), favorable (0 < RL  < 1) o irreversible (RL=0) [59]. La grafica 3-41 muestra que los 
valores RL decrecen, indicando que la adsorción se favorece a altas concentraciones 
esto debido a que el carbonizado puede adsorber más cantidad de adsorbato hasta su 
saturación. 
Figura 3-41: Factor RL  de la isoterma de Langmuir DNF 
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3.7.3 Isoterma de adsorción de fenol 
Las isotermas de adsorción de fenol (Figuras 3-42 y 3-43) presentan un comportamiento 
similar a las de DNF e igualmente evaluadas mediante  ajuste de mínimos cuadrados, 
siendo la desviación para el modelo de Freundlich (ver figura 3-46)  mayor que para el 
modelo de Langmuir (ver figura 3-44), mostrando que los supuestos de este modelo no 
se ajustan al comportamiento observado en la adsorción de fenol sobre carbonizados.   
Los modelos fueron aplicados a los datos experimentales de adsorción en el equilibrio, 
donde los coeficientes de correlación son menores para la Isoterma de Freundlich 
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(0,9119-0,9832) y mayores para la Isoterma de Langmuir (0,9895-0,9994). El modelo de 
Langmuir se asumió como el de mejor ajuste debido a que tiene los valores de 
coeficientes de correlación R2 más altos como se observa en la tabla 3-19, lo que se 
denota en la gráfica en donde los puntos experimentales exhiben un comportamiento 
asintótico que es típico de este modelo.  
 
Los valores de RL decrecen al igual que para el DNF indicando que la adsorción se 
favorece a altas concentraciones (figura 3-45), debido a que el carbonizado puede 
adsorber más cantidad de adsorbato hasta su saturación. 
Figura 3-42: Isoterma de fenol en carbonizados de N2 fenol 
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Figura 3-43: Isoterma de fenol en carbonizados de CO2 fenol 
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Figura 3-44: Ajuste modelo Langmuir Fenol 
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Figura 3-45: Factor RL  de la isoterma de Langmuir fenol 
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Figura 3-46: Ajuste modelo Freundlich 
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Tabla 3-19: Parámetros de los modelos de Langmuir y Freundlich  
 Langmuir Freundlich 
Precursor qm (mg g
-1) b (L mg-1) R2 Kf (mg
1-1/n L1/n g-1) 1/n R2 
Bovino N2 5,92 0,04 0,9935 0,23 0,25 0,9424 
Bovino CO2 6,75 0,04 0,9912 0,23 0,27 0,9595 
Porcino N2 7,05 0,06 0,9964 0,56 0,23 0,9119 
Porcino CO2 10,17 0,04 0,9895 0,61 0,28 0,9832 
Pollo N2 8,30 0,06 0,9945 0,62 0,25 0,9548 
Pollo CO2 10,52 0,05 0,9920 0,67 0,28 0,9662 
 
Comparando los adsorbatos utilizados y usando el modelo de Langmuir se observa que 
el qm es menor para el fenol en comparación con el DNF, debido a la presencia de 
sustituyentes en este último que afectan el proceso de adsorción.  
Sin embargo, los carbonizados al ser de carácter básico aumentan el pH de la solución 
que para el caso del DNF aumenta la concentración de especie iónica, mientras que para 
el fenol predomina la forma molecular.    
Adicionalmente, los resultados muestran que hay una correlación con la química 
superficial es decir los carbonizados obtenidos en atmosfera de CO2 a los cuales se les 
ha removido la acidez se observa un aumento en la adsorción de ambos adsorbatos. 
Para el caso del fenol, se conoce que la adsorción se produce debido a que se favorecen 
determinadas interacciones que generan un cambio en el comportamiento del sistema, la 
cantidad adsorbida se ve afectada entonces por la presencia de grupos superficiales, 
específicamente al disminuir los grupos ácidos la cantidad adsorbida aumenta, dado que 
se interfieren menos con los electrones π de las capas gráfenicas de la superficie del 
carbonizado no obstante el pH para las soluciones de fenol están en un rango de (7,5 a 
9) y DNF (6,7 a 8) , de la solución permite deducir que hay una repulsión debido a que la 
superficie del carbonizado está con una pequeña densidad de carga superficial negativa 
y la molécula de fenol esta mayoritariamente en su estado molecular.  
La presencia de grupos nitro aumenta la acidez debido a que la carga parcial positiva 
sobre el nitrógeno del grupo nitro causa una deficiencia en el anillo aromático, siendo 
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mayor cuanto más grupos nitro contenga. El pH final de la solución permite que el 
carbonizado tenga una densidad de carga parcialmente positiva, si bien los grupos nitro 
causan una deficiencia en el anillo aromático la molécula de DNF está en su estado 
iónico lo que permite una mayor adsorción en comparación con el fenol.   
3.7.4 Desorción  
En las graficas (3-47 a 3-52) se observa que a medida que aumenta la concentración el 
porcentaje de adsorción disminuye esto debido a que se satura de adsorbato el 
adsorbente. No obstante, se observan diferencias en los carbonizados de un mismo 
precursor pero obtenidos bajo diferente atmosfera. Para el caso de los obtenidos en 
atmosfera de CO2 se observa un mayor porcentaje de adsorción, sin embargo la 
desorción es mayor para los carbonizados obtenidos en atmosfera de N2 debido a la 
mayor interacción entre los adsorbatos con la superficie. Este comportamiento es igual 
para el caso de la molécula de fenol. 
 DNF 
Figura 3-47: Desorción de DNF de carbonizados de hueso bovino 
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Figura 3-48: Desorción de DNF de carbonizados de hueso porcino 
 
 
 
Figura 3-49: Desorción de DNF de carbonizados de hueso pollo 
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 Fenol 
Figura 3-50: Desorción de fenol de carbonizados de hueso bovino 
 
Figura 3-51: Desorción de fenol de carbonizados de hueso porcino 
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Figura 3-52: Desorción de fenol de carbonizados de hueso porcino 
 
3.7.5 Calorimetrías de DNF y fenol 
En la tabla 3-20 se muestran los valores de entalpía de inmersión para cada adsorbato 
para tres concentraciones baja (50 ppm), intermedia (200 ppm) y alta (600 ppm). Se 
observa que los datos correlacionan con los resultados discutidos anteriormente. 
 Las entalpías de inmersión correlacionan con los porcentajes de adsorción, que para el 
caso de los carbonizados en atmosfera de N2 son menores en comparación con los 
obtenidos en atmosfera de CO2 para ambos solutos. Cuando se comparan los valores de 
ambos solutos se observa que los valores de entalpia son menores, debido a los 
problemas de densidad de carga, pH y estado de la molécula adsorbida.    
Tabla 3-20: Entalpías de inmersión de DNF y Fenol 
 2,4-Dinitrofenol Fenol 
 DNP 50 
ppm (J/g) 
DNP 200 
ppm (J/g) 
DNP 600 
ppm (J/g) 
DNP 50 
ppm (J/g) 
DNP 200 
ppm (J/g) 
DNP 600 
ppm (J/g) 
Bovino N2 7,52 10,87 15,28 5,57 7,62 13,56 
Porcino N2 7,17 9,56 15,97 6,17 8,02 14,52 
Pollo N2 8,14 10,74 16,69 6,95 8,79 14,89 
Bovino CO2 8,39 12,15 16,96 7,20 10,78 12,57 
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Porcino CO2 8,05 12,44 16,55 7,50 11,20 14,54 
Pollo CO2 9,03 12,76 18,56 8,20 9,87 15,56 
 
 
 
  
 
4. Conclusiones y recomendaciones 
4.1 Conclusiones 
 Los subproductos de industrias cárnicas específicamente los huesos de animales, 
resultan favorables en la síntesis de carbonizados con aplicación en la remoción 
de compuestos orgánicos desde fase acuosa. Su composición química y su 
posterior tratamiento térmico permite obtener este tipo de materiales con 
rendimientos alrededor del 50 %; las condiciones bajo las cuales se obtuvieron 
permiten obtener materiales con diferentes propiedades texturales y químicas.  
 Mediante Microscopia electrónica de barrido (SEM) y análisis por energías 
dispersivas (EDX), se puede observar el efecto que tiene cada atmosfera sobre la 
superficie observándose como se pierde la fase orgánica del precursor y como se 
denota un poco de cristalinidad en los carbonizados de CO2. 
  Los carbonizados obtenidos muestran un volumen de mesoporos entre 0,14-0,22 
cm3/g y valores de área BET entre 99-180 m2/g dependiendo del precursor y 
atmosfera de carbonización, dichos resultados muestran que los materiales 
obtenidos son mesoporosos lo cual es característico de este material.     
 Bajo las condiciones de preparación de los materiales presentan mesoporosidad 
lo que podría favorecer la adsorción de solutos orgánicos desde fase acuosa.  
 Las condiciones bajo las cuales se obtuvieron los carbonizados y su composición 
favorece la formación de grupos superficiales de carácter básico en un rango de 
0,35-0,40 meq/g y ácido entre 0,17-0,22 meq-g, este último es removido cuando 
se obtienen los carbonizados bajo atmosfera de CO2 obteniendo concentraciones 
entre 0,01-0,04 meq/g. 
 A partir de la entalpía de neutralización es posible establecer diferencias entre las 
interacciones entre los grupos superficiales de los carbonizados y las soluciones 
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de inmersión observándose una correlación con los valores obtenidos en la 
química superficial obtenida por el método Boehm. 
 Los resultados obtenidos para las entalpías de inmersión en agua y benceno 
permite correlacionar los resultados obtenidos mediante la isoterma de adsorción 
y el análisis próximo específicamente con el parámetro de humedad mostrando el 
carácter hidrofilico de los materiales.  
 Mediante la técnica de DRX se observa un aumento en la cristalinidad de los 
carbonizados obtenidos bajo atmosfera de CO2  debido a que se remueve parte 
de la fase carbonosa que cubre la superficie de la HAP.  
 La atmosfera bajo la cual se obtiene el carbonizado determina las características 
texturales y químicas de los carbonizados obtenidos, que se evidencian en las 
DRIFT, Boehm y calorimetrías acido-base.  
 Los carbonizados de hueso obtenidos bajo ambas atmósferas muestran una 
buena capacidad de adsorción de DNF y fenol, la isoterma de Langmuir ajusta 
adecuadamente a los datos experimentales obtenidos. Las capacidades máximas 
de adsorción de DNF aumentan en el siguiente orden: Pollo CO2 (17,90 mg/g) > 
Porcino CO2 (16,09 mg/g) > Bovino CO2 (14,03 mg/g) > Porcino N2 (11,99 mg/g) > 
Pollo N2 (11,74 mg/g) > Bovino N2 (8,08 mg/g) y para el fenol son: Pollo CO2 
(10,52 mg/g) > Porcino CO2 (10,17 mg/g) > Pollo N2 (8,30 mg/g) > Porcino N2 
(7,05 mg/g) > Bovino CO2 (6,75 mg/g) > Bovino N2 (5,92 mg/g). 
 La adsorción de fenol y 2,4-dinitrofenol desde solución acuosa se ve afectada por 
el contenido de grupos superficiales, pH de la solución y la presencia de 
sustituyentes en el anillo aromático. Se observa que los porcentajes de adsorción 
son mayores para los carbonizados de CO2 debido a la mayor interacción entre  el 
adsorbato y el adsorbente, por esta razón su desorción se hace más difícil.  
 Los estudios de desorción muestran que los carbonizados obtenidos en atmosfera 
de N2 desorben la mayor cantidad de DNF, en comparación con los obtenidos por 
CO2.  
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 La cinética de adsorción de DNF es descrita por el modelo de seudo segundo 
orden, encontrándose que estos procesos son rápidos a concentraciones bajas 
sin embargo a concentraciones altas se observa una disminución en las 
velocidades de adsorción. Los coeficientes de correlación para dicho modelo 
fueron de 0,970-0,998. 
 Finalmente las calorimetrías de los solutos se correlacionan con los porcentajes 
de adsorción/desorción de las soluciones modelo mostrando la fuerza de 
atracción entre adsorbato y adsorbente los valores obtenidos están entre 7,52-
18,56 J/g. 
4.2 Recomendaciones 
Se pueden realizar estudios con HAP con el objetivo de comparar el porcentaje de 
adsorción que está asociado a este material,  las diferencias texturales y químicas con 
respecto a los carbonizados de hueso.  
 
Complementar la caracterización de la composición y química superficial con otras 
técnicas como análisis elemental, titulaciones potenciométricas, espectroscopia 
fotoelectrónica de rayos X (XPS) y fluorescencia de rayos X con el fin de comparar y 
establecer nuevas correlaciones con los resultados obtenidos.  
 
Realizar otro tipo de modificaciones que permitan aumentar la remoción de solutos 
orgánicos, además estudiar con otras moléculas orgánicas como por ejemplo el 4-
nitrofenol con el fin de evaluar  el efecto de un sustituyente nitro en el proceso de 
adsorción.  
 
 
 
 
  
 
A. Anexo: Productos obtenidos 
- Publicaciones 
Autores: Y. Murillo, J.C. Moreno y L. Giraldo.  
Titulo: Characterization of the 2,4-dinitrophenol adsorption process from aqueous 
solutions on bovine char by immersion calorimetry. 
Revista: Adsorption Science and Technology.    Fecha: 2010 
Autores: Y. Murillo, J.C. Moreno y L. Giraldo. 
Titulo: Determinación de la cinética de adsorción de 2,4-dinitrofenol en carbonizado 
de hueso bovino por espectrofotometría uv-vis. 
Revista: Revista Colombiana de Química      Fecha: 2010 
- Participación en eventos nacionales e internacionales 
Autores: Y. Murillo, P. Rodríguez, J.C. Moreno y L. Giraldo. 
Titulo: Estudio de la Adsorción de Fenol desde solución acuosa en carbonizado de 
hueso bovino. 
Tipo de Participación: Presentación Oral 
Congreso: XXIX Congreso Latinoamericano de Química. 
Lugar de Celebración: Cartagena (Colombia)    Fecha: 2010 
Autores: Y. Murillo, J.C. Moreno y L. Giraldo. 
Titulo: Kinetic study of 2,4-dinitrophenol adsorption from aqueous solution on 
bovine bone char. 
Tipo de Participación: Poster 
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Congreso: Fifth San Luis Symposium on Surfaces, Interfaces and Catalysis. 
Lugar de Celebración: Sao Pedro (Brasil)     Fecha: 2010 
Autores: Y. Murillo, J.C. Moreno y L. Giraldo. 
Titulo: Relación de la entalpía de inmersión e isotermas de adsorción de 2,4-
dinitrofenol desde solución acuosa sobre carbonizado de hueso bovino. 
Tipo de Participación: Presentación Oral 
Congreso: XXXV Reunión Ibérica de Adsorción. 
Lugar de Celebración: Lisboa (Portugal)     Fecha: 2010 
Autores: Y. Murillo, J.C. Moreno y L. Giraldo. 
Titulo: Materiales porosos obtenidos a partir de huesos de bovino y porcino 
subproductos de industrias cárnicas. 
Tipo de Participación: Poster 
Congreso: XVIICAC-VI Mercocat 
Lugar de Celebración: Salta (Argentina)     Fecha: 2010 
- Capitulo en libro 
Interaction Thermodynamics Between Gas-Solid and Solid-Liquid on Carbon Materials. 
Vanessa García-Cuello, Diana Vargas-Delgadillo, Yesid Murillo-Acevedo, Melina Yara-
Castrillón, Paola Rodríguez-Estupiñán, Liliana Giraldo1 y Juan Carlos Moreno-Piraján. En 
Thermodynamics /Book 1.Editor Académico: Juan Carlos Moreno-Piraján. INTECH, 
University Campus, Step Ri, Rijeka, Croatia. 2011. ISBN 978-953-307-563-1. En 
publicación. 
- Pasantía  
Laboratorio de Materiales Avanzados de la Universidad de Alicante-España 
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